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実時間光散乱測定用光重合装置の製作
ま住茂谷橋第二技術室化学計測技術班
はじめに
前年度の日常研修の実施によって、迅速角度走査型光散乱光度計を用いた乳化重合過程の実時間
光散乱測定データから、粒子発生期間の定量的な解析が可能となった。しかし、この解析方法を後
効果重合過程を含めた乳化重合および分散重合過程のより広い範囲の解析に適用するためには、光
散乱強度と重合率の時間変化を同時に追跡可能な重合システムの開発が必要であることが明らかと
なった。本課題は、重合過程の実時間光散乱測定と重合率の時間変化を同時に測定可能な光重合装
置の製作を目的とした。
1 . 
光重合装置
製作した光重合装置の主要部分の概念図を図 2 に、迅速角度走査型光散乱光度計にセットした状
態を図 3 に示した。
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光重合・光散乱測定セル
光重合・光散乱測定セルの特性は本課題の結果
を大きく左右する。反応溶液を逐次採取するため
には大容量の反応容器を必要とするが、これは散
乱体積がμt 以下である光散乱測定のためには、
セル中の光路長が増大して多重散乱が無視できな
くなることなどのデメリットが生ずる。両者を両
立させるセル形状をいくつか検討したが、それら
のうち本課題では上部に光照射用平面窓を有する
溶液量 500ml の最も単純な円筒型セルを採用し
た。セルの詳細を図 1 に示す。セル上部の溶液お
よび窒素導入口、排出口はスウェジロックとテフ
ロンジョイントを用いてバイトンチューブによっ
(1) 
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光重合・光散乱測定セル図 l
てそれぞれ配管し、下部の反応溶液取出し口は電
磁パルプと接続する。セルは散乱角度走査も考慮
して設計したが、本課題では散乱角度固定
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図 3 迅速角度走査型光散乱光度計に組み込んだ光重合装置
(90
0 )による測定のみを対象とした。セルの温度コントロールは、側面とセル台とにシリコン
チュープ (6 mm 併)を巻き、恒温水を流すことによった。セル中の撹祥は、セル台にマグネチック
スターラーを仕込むことによった。
(2) 電磁バルブ
反応溶液取出し口に接続する電磁バルブは、モノマーを含む水系であることと溶液の流速を考慮
して、テフロンシールの開閉弁、オリフイス径 5mm 併 (SMC 製 VTW2115 型)のもとした。
(3) 照射光源
光重合用照射光源として 500W 超高圧水銀灯(ウシオ電機製 USH-500D) を用いた。照射光は、
平行光束型高輝度光源装置(ウシオ電機製 UI-501C) および単色光フィルター(東芝 UVD-35) と
組み合わせることによって水銀灯の輝線、波長 365nm を選択し、単色光平行光束とした。照射光強
度の可変は紫外用 ND フィルター(シグマ光機製)を組み合わせることによった。
(4) 漉過器
光散乱測定のためには溶液の光学的精製が不可欠であり、櫨過法を採用した。漉過器として
ADVANTEC製 KST-47 を用い、反応溶液の流れを目で観察可能とするために、反応溶液導入口、窒
素ガス入、出口を有するガラス製上蓋を別途製作し、組み合わせた。これらは、テフロンフェラル
付スウェジロックとバイトンチューブおよびステンレスチューブを用いて、セル、脱気用アンプル、
高純度窒素ボンべなどと接続した。
(5) メンプランフィルター
-35 -
AC100V +5V +5V 
電磁バルブ PIA へ
図 4 電磁バルブ(シャッター)用インタフェース回路
数十ml程度の溶液の靖過の場合には良好な結果を与えていたナイロン製メンプランフィルターも、
本課題のようにモノマー/SDS/水系の大容量の漉過の場合には劣化が激しく、漉過性能が著しく
低下するために使用不可能であった。結局、耐性が十分期待されるテフロン製に限定され、アセト
ンで濡らす操作を加えることによって水系反応溶液の漉過を可能にした。本課題では住友電工製
FP045 (ポアサイズ:0.45μm)を使用した。
(6) 脱気用アンプル
反応溶液の脱酸素は真空ラインによる脱気操作によった。ブレークシール付窒素導入口、溶液出
口を有するフラスコ型脱気用アンプル(容量 1 e および 100 me) はその都度自作した。別々に脱気
したモノマー/SDS溶液(脱気後モノマーの真空蒸留による仕込み)および開始剤溶液アンプルを
順次窒素導入管と i慮、過器に接続し、各溶液を窒素圧による加圧濯、過を経てセル中へ導入した。
3. 電磁シャッターおよび電磁バルブコントロール
測定の時間分解能は、光散乱データ取込み時間間隔と比べてかなり遅い電磁バルブの開閉時間に
よって決まる。電磁バルブの開聞による反応溶液取出しの時間間隔を最大 1 秒として設計し、実測
値としてセル内の窒素圧 0.5 気圧時、 60me/ sec の流速を得た。
電磁シャッターおよび電磁バルブはAC100V駆動のため、ソリッドステートリレーを用いたイン
ターフェース(図 4 )を製作してパソコンの PIA と接続した。これらのコントロールは、サブルー
チンプログラム (80286 アセンブラ)を別途製作し、光散乱測定プログラム本体に追加した。デー
タ取込み時間間隔は、電磁シャッターおよび電磁バルブの応答速度などを考慮して 200msに固定と
した。
4. まとめ
本課題によって、計画時の目標をほぼ満足した光重合装置を完成させることができた。すなわち、
この光重合装置を迅速角度走査型光散乱光度計と組み合わせることによって、これまで困難であっ
た、 O~数十秒間の光重合過程を in situ に光散乱測定すると同時に反応溶液を逐次採取することが
可能となった。
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